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NOVE TEHNOLOGIJE ZA IZDELAVO Fe-Nd-B MAGNETOV

Boris Saje, Janez Holc, Spomenka Beseniéar

KLJUCNE BESEDE: trajni magneti, magneti FeNdB, magneti redkih zemelj, sintrani magneti, magnetne zlitine, magnetne lastnosti, tehnologija

POVZETEK: Pripravili smo pregled tehnologij za pripravo trajnih magnetov na osnovi zlitine Fe-Nd-B, ki so bili razviti kot alternativa postopku prasne
metalurgije. Opisani so postopki ultrahitrega ohlajanja, mehanskega legiranja, rotacijskega kovanja, hladnega stiskanja, vro¢ega stiskanja, utopnega
kovanja, ekstrudiranja in toplotne obdelave. Podane so tudi magnetne lastnost, ki jih s posameznimi postopki dosezemo.

NEW TEHNOLOGIES FOR PRODUCING Fe-Nd-B MAGNETS

KEYWORDS: permanent magnets, FeNdB magnets, sintered magnets, rare earth magnets, magnetic alloys, magnetic properties, tehnology

ABSTRACT: A review of tehnologies for manufacturing permanent magnets on basis of Fe-Nd-B alloy was prepared. These tehnologies were
developed as alternative to powder metalurgical process which is sophisticated and time and energy wasteful. Processes of rapid quench melt
spinning, mechanical alloying, rotary forging, cold compacting, hot pressing, die- upset forging, extruding and annealing are described. A brief
rewiew of magnetic properties coresponding to these processes is also given.

uvob mociju. Delamo v inertni zadgitni atmosferi z 20 do 50%
prebitkom Ca. Postopek poteka v treh stopnjah:

Od leta 1984, ko so bili objavljeni prvi glanki'"” o pripravi - redukcija neodimovega oksida s Ca

kovinskih trajmrl magnetov ng OS'nOV'I zhnnefe-Nd-B s ~  tvorba Fe-Nd-B zlitine z difuzijo pri povidani tem-

postopkom prasne metalurgije, je bilo razvitih mnogo peraturi (860 - 1050°C)

novih tehnolo8kih postopkov. Razlogi so predvsem tri-

je® -~ luZenje Ca oksida pri sobni temperaturi v vodi, ki
3 . (1) ; 5 . vsebuje organska topila.

— Prasno-metalurski postopek' " je tehnolosko zaple- o

ten ter Gasovo in energetsko potraten. Teznja je Proces poteka po enacbi:

zmanjSati $tevilo tehnoloskih stopenj na minimum. 8Nd203 + 64 Fe + 20Fe0sBos + 24 Ca —

~  Glede na zahteve uporabnikov magnetov, ni univer- NdisFereBs + 24 CaQ
zalnega procesa za izdelavo Fe-Nd-B magnetov.

Kvaliteto oz. primernost magneta za aplikacijo lahko Izluzevanje CaO pa po enacbi :

definiramo le v okviru njegovih prednosti na to¢no Ca + Ca0 + 2 H20 — 2 Ca(OH)»

doloCenem podrocju uporabe, ki doloca preferen-

¢ne lastnosti magneta (magnetne lastnosti, termi- FeB navadno vsebuje Al, za katerega je bilo naknadno
¢no obstojnost, korozijsko obstojnost, mehansko ugotovljeno, da vpliva na mikrostrukturo in s tem na
trdnost, ceno)®®. magnetne lastnosti. Zato se je osnovni kalciotermicni

postopek modificiral v postopek kjer ne uporabljajo

— izogniti se patentnim za&¢itam, kar je mozno predv- o M
FeB* in poteka po enacbi :

sem na dva nacina in sicer z definiranjem nove
tehnologije ali z definiranjem nove sestave. 8 NdoO3 + 4 BoOs + 5 Fe203 + 66 Fe + 51 Ca —
NdisFe7sBs + 51 CaO

Naknadno je bil odkrit postopek za pripravo NdFeB

POSTOPKI ZA IZDELAVO PRAHOV ALI prahu iz NdCls'®, ki je ceneji, ker odpade pretvorba v
MAGNETNE ZLITINE Nd20s3, in poteka po enalbi:
Kalciotermiéna redukcija ;2 ggg:; + 76 Fe + 8 B + 24 Ca — NdisFersBe +

Kmalu po odkritju zlitine so prifirmi Goldschmidt® razvili

postopek za pripravo prahov direktno iz oksidov redkih Ultra hitro strjevanje (rapid quench melt spinning)

zemelj in sicer s kalciotermi¢no redukcijo. Postopek je Postopek je bil razvit skoraj istoGasno s prasno-metal-
poznan tudikot redukcijsko - difuzijski proces. Redukcija urgkim postopkom®. S to tehnologijo dobimo amorfen
s Capoteka zato, ker je prosta energija za Ca oksid niZja alimikrokristalinicen metastabilen prekurzor za izdelavo
od energije za Nd oksid v vsem temperaturnem ob- prahov ali magnetov.
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Slika 1:

Slcn/ prikaz naprave za hitro ohlajanje

Aparatura je prikazana na sliki 1. Proces poteka v va-
kuumu ali zagéitni atmosferi (navadno Ar). Talina pod
tlakom brizga skozi 8obo na hitrovriedi se valj iz Cu
zlitine, kjer se ohlaja odvisno od premera $Sobe, tlaka
bnzganja in hitrosti vrtenja kolesa, z ohlajevalno hitrostjo
okoli 10°K/s.

Na kolesu dobimo 30 - 50 um debel in okoli 2 mm Sirok,
krhek trak, ki je magnetno lzotropen Magnetne Iastnostl
so odvisne od ohlajevalne hitrosti('°

Prekaljen (overquenched) trak je amorfen, z magnetnimi
lastnostmi B = 0.3 T, Hoi = 40 kA/m in (BH)max =
zanemarljiv.

Optimalno kaljen (optimaly quenched) trak je mikrokris-
talini¢en s sferoidnimi zrni Nd2Fe14B faze premeraod 20
do 100 nm in amorfno Nd-Fe fazo premera 2 nm na
mejah zrn. Magnetne Iastnosts B =085T, Hor= 1114
KA/M , (BH)max = 111 kJ/m°.

Podkaljen (under-quench) ima §e vecjazrnakotoptimal-
no kaljen in magnetne lastnostl B = 07T, Hoi = 875
kKA/min (Bl‘f)max =64 kJ/m

Trakove, tako kot mehansko legiran prah, obdelamo do
kon¢nega izdelka z razliénimi postopki, ki bodo opisani
kasneje, da dobimo odgovarjajoCo obliko, gostoto in
lastnosti magnetov.

Mehansko legiranje (mechanical alloying)

Proces, ki omogoc€a izdelavo homogene zliting, je inter-
difuzija med plastmi kompozitnih delcev ki se tvorijo
med postopkom mehanskega Ieglranja( Shemati¢no
je postopek prikazan na sliki 2. Delci prahu se v procesu
mietja z jeklenimi kroglami v visokoenergetskih attritorjih
v argonu, mo¢no deformirajo in hladno varijo med seboj,
kar vodi najprej do veCplastne strukture, nato pa do zrn
s homogeno sestavo. Interdifuzija lahko potece do kon-
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Slika2:  Shematiéni prikaz mehanskega legiranja®”
1
l PRIPRAVA ZLITINE I l SINTRANJE |
l DROBLJENJE | | TOPLOTNA OBDELAVA }
[ MLETJE l i MEHANSKA OBDELAVA l
I USMERJANJE J | KOROZISKA ZASCITA ]
[ STISKANJE ’ 1 MAGNETENJE l
[
Slika 3:

Potek p(ry’ora ve trajnih magnetov NdfeB po
standardnem prasno-metalurskem postopku(‘”

ca ze med samim procesom ali pa je potrebna dodatna
toplotna obdelava kot pri Fe-Nd-B zlitini, ker amorfen B
med samim procesom mietja ne difundira v zlitino®

Kot izhodno surovino uporabljamo za izdelavo NdFeB
prahu Ciste komponente in sicer Fe velikosti 5 do 40 um,
Nd velikosti 0.5 mm in podmikronski amorfen B.

Dobimo amorfen oziroma mikrokristaliniCen prah zmag-
netnimi lastnostmi, ki so v obmocju magnetnih lastnosti
prahov, ki jih dobimo z postopkom hitrega ohlajanja.

Nadaljna obdelava prahu do magnetov poteka po pos-
topkih hladnega ali vroega stiskanja in utopnega ko-
vanja.

Hidriranje zlitine (Hydrogenation-decrecipitation
process)
To je postopek!’" s katerim dobimo prah iz taljenih

ingotov obenem pa se izognemo droblienju in mletju na
grobinh stopnjah.



B. Saje, J. Holc, S. Besenicar: Nove tehnologije za
izdelavo Fe-Nd-B magnetov

Informacije MIDEM 20(1990)4, str. 205-210

Slika 4:

SEM posnetek preloma nehidrirane zlitine

SEM posnetek hidrirane zlitine ( A = NdbFe14B,
matricna faza, B = medmatricni prostori )

Slika 5:

Osnova postopka je v tem, da Fe-Nd-B zlitina tvori z
vodikom krhke hidride s pozitivno spremembo volumna.
Zlitina zaradi tega med hidriranjem razpoka, hidriran
prahpaje krhekin gaje v nadaljnempostopku zelo lahko
domileti do ustrezne velikosti v krajsin ¢asih kot nehidri-
ran prah.

Na slikah 4 in 5 je prikazana razlika med strukturo
preloma nehidrirane in hidrirane zlitine. Razvidno je
(slika 5), kako zlitina zaradi tvorbe hidridov transkristal-
no in intergranularno razpoka. Proces hidriranja je bil
vpeljan na Odseku za Keramiko, Instituta "Jozef Stefan"
v sodelovanju z Iskra Magneti v okviru razvoja tehno-
logije in parametrov priprave Fe-Nd-B magnetov. Hidrir-
anprahje tudimanjobcutljiv na oksidacijo, saj vodik tvori
zasCitno bariero na povrsini prasnih zrn, Vodik iz zlitine
odstranimo Sele med procesom sintranja v vakuumu,
seveda pa zahteva to prilagojene temperaturne rezime
segrevanja vzorcev.

Kot varianta obdelave magnetne zlitine z vodikom je bil
razvit tudi HDD (hydrogenation, disproportionation, de-
sorption) postopek!'® izdelave magnetnih prahov za
izdelavo plastiCno vezanih magnetov, prikateremgre za
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segrevanje zlitine v vodiku do temperature sintranja in
nato ohlazjang'se v vakuumu, med katerim vodik desorbira
iz zlitine® ). Prahovi so izotropni, velikosti okrog 500
um in brez dodatne obdelave pripravijeni za hladno
oblikovanje z dodatkom polimernih ali kovinskih veziv.
Magnetne lastnosti tako pridobljenih prahovso B, = 0.77
T, Hei = 720 KA/m in (BH)max = 100 kJ/m®.

POSTOPKI ZA IZDELAVO MAGNETOV

Prasno-metalurski postopek

Potek standardnega pragno-metalurékega postopka,
za izdelavo NdFeB magneta je prikazan na siiki 3.

Priprava zlitine poteka navadno z indukcijskim ali elektro
oblo¢nim taljenjem predzlitin ali ¢istih komponent v va-
kuumu ali v zascitni atmosferi.

Za drobljenje ingotov do granufacije 500 um upora-
bljamo navadno Celjustne aliudarne drobilnike, meljemo
pa v attritor, jet ali vibro mlinih do granulacije okrog 5
um. Cas mletja naj bi bil ¢im krajsi s cemer se izoghemo
pretirani oksidaciji prahu. Zagotovil naj bi tudi odgovar--
jajoCo velikost delcev, po moznosti velikost monodo-
menskih delcev, od &esar so odvisne magnetne lastnos-
ti, in dovolj veliko reakcijsko povrsino, od ¢esar je odvis-
na sinterabilnost prahu.

Usmerjanje prahov poteka navadno v impulznem mag-
netnem poélju jakosti okoli 5 T s katerim zagotovimo
najvecjo mozno magnetenje v dani smeri in s tem mag-
netno anizotropen material. Usmerjanje se lahko kom-
binira s stiskanjem, ali pa prah usmerimo in stisnemo v
izostatski stiskalnici.

Sintranje in toplotna obdelava potekata v vakuumu ali
zaslitni atmosferi. Sintranje naj bi zagotovilo magnet z
visoko gostoto, od Cesar je odvisna predvsem reman-
entno magnetenje, brez odprte poroznosti, ki je lahko
vzrok za oksidacijo in korozijsko nestabilnost magneta.

S toplotno obdelavo povetamo predvsem koercitivno
silo.

Trend novih tehnologij je v zmanjsanju tehnologkih sto-
penj osnovnega postopka ali v zamenjavi posameznih
tehnoloskih stopenj z novimi.

Hladno stiskanje

Pri hladnem stiskanju!'? lahko kot vioZek uporabljamo
trakove dobljene z ultrahitrim ohlajanjem, mikrokristali-
nitne mehansko legirane prahove ali pa prahove do-
bliene s HDD postopkom. Prah zmesamo z vezivom
(epoksi smole, najlon, silikonska gumay) in htadno stis-
nemo s tlaki od 600 do 700 MPa. Postopek je shema-
titno prikazan na sliki 6.a.

Doseze se ponavadi okoli 85 % teoretiCne gostote
Nd:Fe14B, posledica tega pa s¢ manjse magnetne last-
nosti glede na izhodni prah. S tem postopkom dobimo
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VEZIVO

Slika 6:  Obdelava prahov z a) hladnim stiskanjem,( P{j}

vrodim stiskanjem in c) utopnim kovanjem

izotropne magnete, kijih ni potrebno dodatno mehansko
obdelovati, magnetnih lastnosti B, = 0.7 T, Hoi = 1114
kA/M in (BH)max = 72 kJ/m3. Mikrostruktura vzorcev je
shemati¢no prikazana na sliki 7.a.

Kot varianta hladnega stiskanja se uporablja za viozek
prah, ki je predhodno obdelan v plazmi®*®, ki prah ogisti
in aktivira za stiskanje s 30 MPa. S tem povetamo B za
50 mT.

Vrode stiskanje

Postopek vrodega stiskanja''? poteka brez dodatkov
veziv,s tlakom okoli 100 MPa pri temperaturi okrog
700°C v argonu (slika 6.b). Stopnja deformacije je nizka,
toliko da dosezemo obliko, proces poteka nekaj minut.
Doseze se 100% TG. Kot vlozek uporabliamo amorfen
prekaljen trak , ker med procesom zaradi temperature
pride do rasti zrn, tako da je konéna mikrostruktura
podobna mikrostrukturi optimalno kaljenih trakov samo
zrna so vecja (slika 7.b).
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50um

st

Slika 7: Shemati¢en prikaz mikrostrukture a) hladno

stisnjene, b) viade stisnjene in ¢) utopno
kovane z/it/'ne['%:

Stopnja magnetne anizotropije dobljenih magnetov je
majhna, okrog 10% razlike med smerjo vzporedno smeri
stiskanja in pravokotno na smer stiskanja, magnetne
lastnostipa so Br= 0,8 T, Hei = 1353 KA/m in (BH)max =
80 do 150 kJ/m®.

Varianta vroCega stiskanja amorfnih ali mikrokristali-
ni¢nih trakov je vroce stiskanje vlite zlitine ,Seiko-Epson
postopek'?, ki jo naknadno toplotno-obdelamo in do-
sezemo magnetne lastnosti Br = 1,25 T, Hei = 800 kA/m
in (BH)max = 285 kJ/m®.

Utopno kovanje (die-upset forging)

Pri utopnem kovanju gre za mehansko preoblikovanje
vroCe stisnjenega vzorca pravokotno na smer stiskanja
(slika 6.c). Proces poteka pri okoli 700°C in tlaku 600
MPa('? . Bistvena razlika med vro&im stiskanjem in utop-
nim kovanjem pa sta hitrost in stopnja deformacije.
Proces poteka nekaj sekund z velikimi redukcijami za-
¢etne viSine - do 75 %.
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Vzorec je magnetno anizotropen - 85 % razlike v mag-
netnih lastnostih paraleino in pravokotno na smer ko-
vanja - in ima magnetne lastnosti = 1,35 T, Hei = 875
KA/M in (BH)max = 320 kJ/m®.

Mikrostruktura kovanega vzorca je prikazana na sliki
7.C. '

Rotacijsko kovanje (rotary forging)

To je postopek hladnega kompaktiranja za izdelavo
plastiéno vezanih magnetov!'®).

Shemati¢no je aparatura prikazana na sliki 8. Postopek
teCe prisobnitemperaturiv argonuintraja nekajsekund.
Zaradi kratkega Casa stiskanja in dobrega odvajanja
toplote ne pride do lokalnega pregrevanja vzorcev, ki bi
povzrocilo rast zrn.

Kot vioZek uporabljamo zmes iz 90% prahu iz hitro
ohlajenih trakov in 10% veéziva, ki je navadno mehka
kovina v prahu kot npr. Al. Parametri, ki jih lahko kontro-
liramo so pritisk koni¢nega bata (p = 0.7 do 1,3 MPa) in
podajanje matrice.

Pripostopku doseZzemo 100% TG in magnetne lastnosti
B =1,05T, Hei= 1150 KA/m in (BH)max = 230 kJ/m°.

NAKLON BATA
/Jel//

| SMER VRTENJA

w'/*// BATA
| KONICNI BAT
e ‘7_."’ P e VZOREC -PRAH
_'1‘_.‘:.:.,-
[
i\ 1 MATRICA

SMER VRTENJA

|
J}/MATR:CE

' OSNA SILA

T/

CONA
DEFORMACIJE

Slika 8: (15)

Shema naprave za rotacijsko kovanje
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Ekstruzija ("Grenoble" postopek)

Odvisno od izhodne zlitine je lahko ekstruzija'® v hiad-
nem ali v vroCem. Pri postopku v hladnem uporabljamo
atomiziran prah, ki ga enkapsuliramo il nato hladno
ekstrudiramo. Temu sledi toplotna obdelava in odstra-
nitev kapsule.

Pri postopku v vro¢em, pa izhajamo neposredno iz viite
zlitine. 1ztisnjence po iztiskanju Se toplotno obdelamo.

Dosezene magnetne lastnosti so v obmodju B; = 0.7 do
0.8 T, Hei = 950 do 1200 kA/m in (BH)max = 150 kJ/m®.

Vlivanje in toplotnd obdelava

To je varianta Seiko-Epson postopka‘'?, ki je s tem
postopkom najbolj zreduciral tehnoloske stopnje prika-
zane na shemi 3. Pretaljeno in vlito zlitino z dodatki Cu
in Pr direktno toplotno obdelamo in dosezemo mag-
netne lastnosti B, = 0,6 do 0.8 T in Hci = 950 kA/m.

SMERNICE RAZVOJA

Osnove izpopolnjevanja starih tehnologij in razvoja no-

vih lahko strnemo v slededih to¢kah: ,

— lzdelava mikrokristalinicnega hitro ohlajenega tra-
ku, ki bi bil magnetno anizotropen Ze po samem
postopku hitrega ohlajanja brez dodatne mehanske
ali toplotne obdelave.

= Zmanj$anje zapletenih, dolgotrajnih in energijsko

potratnih tehnoloskih faz postopkov (drobljenje,sin-
tranje, toplotna obdelava).

- lzdelava zlitine, ki bi izkazovala magnetne lastnosti
Ze po samem vlivanju ali pa v kombinaciji s kratko-
trajno toplotno obdelavo.

Izkugnje zadnjihtrideset let pa kazejo''”’, da je prej odkrit

nov material, nova zlitina, kot pa so izkori¢ene teore-

titne moznosti starega materiala.
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